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Glaskorper mit erhoWer Festigkeft 

Die Erfindung betrifft Glaskorper jeglicher Gestalt, beisplelsweise in Form 
flacher Schelben oder in dreidimensionaler Form groBerer 
5 Dickenabmessungen. 

Solche Glaskorper verlangen bei zahlreicherr Anwendungen eine besonders 
hbhe Festigkeit. insbesondere eine Oberflachenfestigkeit. Urn diese zu 
erreichen, kommen chemische oder thermlsche Behandlungen in Betracht. 

0 

Bei der thermlsclien Hartung des Glases werden an der Oberflache 
Druckspannungen eingefroren, wahrend im Kern aufgrund der niedrigeren 
KQhIrate Zugspannungen eingefroren werden. Die Breite der 
Druckspannungszone betragt etwa 1/5 der Glasdicke. Das thermische 
Harten ist jedocin auf Sclieiben mit Dicken > 3 mm beschrankL 

Im Gegensatz zum thermlschen Harten beruht das chemische Harfen 
darauf, daS die Doickspannungen in der Glasoberflache durch eine 
Veranderung der Zusammensetzung des Oberflachenbereichs gegeniiber 
dem Glasinneren erzielt werden. In den meisten Fallen wird diese 
VerSnderung durch einen Alkaliionenaustausch bei Temperaturen unterhalb 
der Transformationstemperatur Tg erreicht. Das Glas wIrd dabei in einer 
Kaliumnitratschmeize etwa 50 - 150»C unterhalb Tg mehrere Stunden 
behandelt. Durch den Austausch vori Na gegen K entsteht eine 
Druckspannungszone, deren Tiefe ca. 60 - 150 fjcrcx betragt Auch dieses 
Verfahren ist deshalb auf dickere Glaser > 0,7 mm beschrSnkt. AuBerdem 
muB nach dem chemischen Harten das Glas fur optlsche oder elektronische 
Anwendungen unbedingt poliert werden. Dieser ProzeBschritt vert uert 
wiedewm die Fertigung und fuhrt bei dunnen Glasem (< 0,3 mm) zudem zu 
hohen Verlusten wegen Bruch. 



BESTATIGUNGSKDPIE 
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Fur dunne Glaser, wie sie insbesondere fur Displays oder zur 
Datenspeicherung oder fur elektronlsche Anwendungen eingesetzt warden, 
sind die genannten Verfahren deshalb nicht anzuwenden. 

Bei efner geringen Dicke des Glases, insbesondere bei Dicken < 1 mm. 
Oder au^rund des Herstellungsprozesses b& dreidimenslonalen 
Glaskorpem scheiden die bisher bekannt^ Verfahren zur 
Festigkeitserhohung von Glas, wie das thermlsche und chemische Harten, 
aus, weil diese Verfahren zu zeltaulwendig sind, oder eine fQr optlsche, 
elektrische, elektronlsche und optoelektronische Anwendungen 
unbrauchbare Oberflache erzeugen, die mit einem aufwendigen 
Polierverfahren nachgearbeitet werden muS. Insbesondere bei 
Anwendungen, In denen sehr dunnes Glas (< 0,3 mm) eingesetzt wird, ist 
eine Eihohung der Festigkelt besonders wichtig, da dieses sonst zu leicht 
zeriaricht. AuBerdem Ist das thermische Harten nur bei Glasem mit einem 
thermlschen Ausdehnungskoeffizienteh von > 7 ppmfQ moglich. Gerade in 
den o.a Anwendungen werden aufgrund der geforderten thermisch®! 
Geometriestabllltat Glaser mit einem thermischen AusdehnungskoefRzlentsen 
von < 7 ppm/°C venvendeL 

Die relativ geringe praktische Festigkelt von Glas im Verglelch zur 
theoretischen Festigkelt wird insbesondere durch Verietzungen und Defekte 
der Glasoberflache verursacht Daher liegt es nahe, die Oberflache durch 
eine Beschichtung zu schutzen. So beschrelbt DE 36 15 227 A1 ein 
Verfahren, mit dem Flachglas mit einem kratzfesten SplitterQberzug aus 
Kunststoff beschichtet wind, wobel eIn Kunststoffpulver auf der noch helBen 
Glasoberflache aufgeschmolzen wird, Mit diesem Verfahren wird jedoch 
kelne OberfiachengOte enreicht, die fur Glassubstrate zur Venwendung In 
Displays oder fur Datentrager ausreichend ist 
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US-PS 5,476,692 beschreibt ein Verfehren zur Verbesserung der Festigkeit 
von Behaltem aus Glas unter Verwendung eines organischen Harzes, 
welches durch Polymerisation auf dem Glas hergestellt wird. Mlt diesem 
Verfahren wird zwar die Oberflache des Glases geschutzl und damit gegen 
5 StoB und Dnjck von auSen stabiler, aber eine Eriiohung der Glasfestigkelt 

durch den Aufbau einer Druck- oder Zugspannung in der Schicht oder Im 
Glas ist hicht beschrieben. ' 

Auch US-PS 5,455,087 beschreibt ein Verfahren zur Erh6hung der Festigkeit 
10 von Glasbehaltem durch Polymerisation auf der Glasoberflache. Auch hler 

wird die Erhohung der Festigkeit lediglich durch die mechanlsche 
Schutzwirkung erzielt und nicht, wie Im erfindungsgem§flen Verfahren 
beschrieben, durch eIne mechanlsche Vorspannung der Polymerschicht 
Auch auf die Bedeutung der WeiterreiBfestigkelt der Polymere wird in den 
15 bisher vorhandenen Schriften nicht eingegangen. 

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, einen Giaskdrper jeglicher Art 
und Gestalt mit einer hoheren Festigkeit auszustatten. Insbesondere soli 
eine hohe Oberflachehfestigkeit erzielt werden, bei mogllchst geringem 
20 Herstellungsaufwand und niedrigen Herstellungskostai. 

Diese Aufgabe vwrd durch die Merkmale der unabhangigen AnsprQche 
gelosL 

25 Die Erfindung geht somit aus von einem Glaskorper, der aus einem. 

Grundkorper sowie einer auf diesen aufgebrachte Schicht aufgebaut ist 
Dabei wird jedoch dafur gesorgt, dafi die aufgebrachte Schicht unter einer 
definierten Druckspannung oder unter einer definierten Zugspannung steht 
Dabei hat die Schicht entweder eine ihr eigene Spannung, die bereite belm 

30 Aufbringen auf die Glasoberfl&che wirksam wrd, oder aber sie erhalt diese 

Spannung durch eine Nachbehandlung. 
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B^'m Aufbringen einer Schicht, die unter Druckspannung steht, muB die von 
auBen angeiegte Zugspannung diese Dructepannung erst uberwinden, 
bevor es zum Bruch des Glases kommt. Steht die aufgebrachte Schicht 
dagegen unter Zugspannung, wird im oberflachennahen Berelch des Glases 
5 eine Dmctepannung erzeugt Auch diese muB beim Aniegen einer auBeren 

Zugspannung zunachst uberwunden werden, bevor es zum Glasbruch 
l<ommt . 

Di^e definiart mechanisch vorgespannte Schicht kann aus organischen, 
10 anorganischen und organisch/anorganischen Materialien bestehen. Neben 

der mechanischen Vorspannung der aufgebrachten SchiciTt ist bei 
polymeren Schichten die WeiterreiBfestigkeit des Polynn^ eine wiciitige 
GroBe, um die mechanische Stabilitat des Polymer/Glasverbundes zu 
erhohen. Beim erfindungsgemaBen Verfahren gew^rleistet also das 
15 ausgewahlte Material, die Art und Weise der Beschichtung, bzw. eine 

geeignete Nachbehandlung die Erzeugung einer definierten mechanischen 
Schlchtspannung. Als mogliche Verfahren zur Beschichtung konnen 
Tauchbeschichtungen, Aufechleudem, Aufwalzen, Aufspruheh und 
Vakuumverfahren, wie Sputtem, Plasmapoiymerisation, oder 
20 piasmaunterstutzte chemische Abscheidungen aus der Damp^liase 

(PECVD) eingesetzt w&den. _ 

Als Schichtmaterialien kommen somit alle Materialien in Frage, die mit dem 
erfindungsgemaBen Verfahren erzeugt werden konnen. Als organische 

25 Polymere konnen Thermoplaste, Duroplaste und Elastomere verwendet 

werden. So konnen POlymere wie z.B. PblyvinylalkolTOle, Polyacrylate, 
Polyarylate, Polyester, Polysilikone etc. oder auch sogenannte Ormocere 
und Nanopartikel enthaltende Materialien durch das erfindungsgemaBe 
Vertehren so auf das Glas aufgebracht werden, daB definlerte Zug- oder 

30 Druckspannungen eingesteilt sind. Dies geschieht zum einen durch die 

Auswahl des geeigneten Polymeres hinsichtllch .Molekulargewicht, 



I 
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Hydrolysegrad, Relnheit, vemetzbare funktionelle Gruppen und durch eine 
entsprechende Nachbehandlung, welche thermisch oder photochemisch 
(z.B. UV-Hartung) oder autokatalytisch erfolgen kann. Die Erzajgung der 
Schichtspannung erfolgt hierbel durch die Trocknung und Vemetzung des 

5 Polymers. Dieser ProzeS beeinfluSt auch die WeiterreiBfestigkeit (ASTM D 

264) des Polymers. Bel einer bevorzugten Ausfulirung liegt der Bereich der 
WeiterreiBfestigkeit be! 10 N/mm in.eiher besonders bevorzugten liegt diese 
im Bereich von 1 1 - 15 N/mm. Werte uber 10 N/mm bedeuten. daB es sich 
urn sogenannte "kerbfeste" Elastomere handelt, die eIne deutlich hphere Ein- 

10 und WeiterreiBfestigkeit aufweisen als Standardprodukte. 

Um eine hohere Festigkelt und eine hohe chemische Bestandigkelt zu 
erzielen, kann das Glassubstrat auch mehrfach beschichtet werden. So wird 
eine erste Schicht aufgebracht, die unter eine definierten Zug- oder 
15 Druckspannung steht. Um diese mechanisch vorgespannte Schicht z.B. 

gegenuber Chemikalien resistenter zu machen, wind eine zweite Schicht 
aufgebraciTt, die diesen Schutz ausubt 

I^lt dem Sputten/erfahren ist durch eine geelgnete WahJ der 
^ ProzeBparameter ebenfalls die Einstellung einer bestimmten 

Schichtspannung moglich. Hierfur kommen dann Materiallen wie Metalloxide 
(Z.B. Mumlniumoxld), Metallnltride (z.B. Aluminiumnltrid), Metalloxinitride 
(z.B. AI^OyNJ, Metallcarbide, Metalloxfcarbide, MelaHcarbonitride, 
Halbleiteroxide (z.B. Siliciumoxid), Halbleitemitride (z.B. Sillziumnitrid), 
25 Halbleiteroxinitride (z.B. SiO^Ny), Halbleitercarbide, Halbleiteroxicarbide (z.B. 

SiO^Cy), Halbleitercarbonltride (z.B. SiC^Ny) oder Metalle (z.B. Chrom) oder 
Gemische aus diesen Materiallen in Frage. Plasmapoiymere konnen aus 
einer Viel^l von organischen und metallorganischen fluchligen 
Verbindungen erzeugt werden. Auch Plasmapoiymere konnen je nach den 
30 Beschichtungsbedingungen mit einer definierten Zug- oder Druckspannung 

abgeschieden werdien. Beim piasmagestOtzten SputterprozeB und bel d r 
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Plasmapotymeiisation erfolgt die Elnstellung der Schlchtspannung 
insbesondere durch eine Biasspannung, die am zu beschiclTtenden Glas 
aniiegt. Diese Biasspannung am Substrat kann erzeugt werden durch das 
Anlegen einer Gleichspannung, einer niederfrequenten Spannung, einer 
mlttelfrequenten Spannung oder einer liochfrequenten Spannung am 
Substrat 

Das Val<uum-Arc-Verfahren ist besonders gut geeignet, urn Schichten mit 
holien mechanlschen Festigi<eiten unter wirtschaftlichen Gesichtspunkten zu 
erzielen. 

Die Zug- oder Druckspannung der aufgebrachten Sclnicht liegt dabei im 
Bereich von 100 - 1000 MPa, vorzugsweise bei 200 - 600 MPa und 
besonders vorzugsweise bei 300 - 500 MPa. Das Glas kann dabei einseitig . 
Oder beidseitlg bescliiciitet sein. Die Schiclitdicke liegt, je nacli 
Schichtmaterial bei 0,05 - 50 fjm. Bei Plasmapolymeren und aufgesputterten 
Schichten liegt die Schichtdicke vorzugsweise im Bereich von 0,05 - 0,5 //m 
und besonders vorzugsweise bei 0,1 - 0,3 /jm. Bel den aus flusslger Phase 
aufgebrachten polymeren SchiclTten liegt die Schichtdicke Im Bereich von 
0,5 - 50 /im und In einer l3esohders.bevorzugten Ausfuhrung bei 1 - 10 /im. 

In einer besonders bevorzugten Ausfuhrung wird die Beschichtung direkt 
nach der HeiBformgebung, also am Glasband, durchgeftihrt, Dadurch kann 
eine zusatzliche Erhohung der Oberflachenfestigkelt erreicht werden. Weil 
das Glas sofort nach der Fertigung mit einer schutzenden Schicht versehen 
wird und so z.B, Kratzer oder Korroslonserschelnungen an der 
Glasoberfiache verhindert werden. 

Aufgrund der mechanischen Spannung im Schichtmaterial kommt der 
Haftung des Schichtmaterials auf dem Glas eine besondere Bedeutung zu, 
1st diese Haftung zwlschen Schicht und Glas zu gering, lost sich die Schicht 
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aufgrund der Schichtspannung vom Glas ab oder bekommt Risse. Fdr eine 
ausreichende Haftung der Schlcht auf dem Glas ist es deshalb zweckmaBig, 
durch eine geeignete Vorbehandlung des Glases die Haftung der Schlcht zu 
verbessem. Dies l<ann durch eine entsprechende Relnigung der 

5 Glasoberflache durch wassrige oder organische Losungen erfolgen. Andere 

bekannte Verfahren zur Verbesserung der Haftfestigkelt von Beschichtungen 
aus Glas sind die Coronavorbehandlung,-di6 Beflammung, die 
Plasmavorbehandlung im Vakuum, die UV-Vorbehandlung, die 
Ozonvorbehandlung, die UV/Ozon-Vorbehandlung. Zur Verbesserung der 

10 Haftung von Siliconpolymferen werden auBerdem spezielle Haftvermittler wie 

Z.B. Silanole, Hexamethyldlsilazan, Aminosilane oder auch 
Poiydimethylphenylsiioxan eingesetzt 

Durch eine beldseitige flachige Beschichtung des Glases mlt einer Schicht, 
15 die unter Zug- oder Druckspannung steht, kann so z.B. die 

Oberflachenfestigkeit des Glases von 580 MPa auf 2.350 MPa erhoht 
werden, was im Bereich der intrinslschen Festigkelt liegL 

Wird nicht nur die Oberfiache eines ebenen Glassubstrates, sondem auch 
20 die Kanten eines Glassubstrates mit einer Schlcht versehen, die unter 

mechanischer Druck- oder Zugspannung steht, so erhoht sich dadurch die 
Oberflachen- und die Kantenfestigkeif. Dies ist insbesondere bei dunnen 
Glassubstraten von < 0,3 mm von Bedeutung, da dort die Kanten nicht mlt 
den ubiichen Kantenbearbeitungsverfahren geschliffen werden konnen. 

25 

Nach dem erfindungsgemaBen Verfahren konnen nun insbesondere dunn 
Glaser mit einer Dicke von Weiner als 0,3 mm, bevorzugt Glaser mit Dicken 
Im Bereich von 0,03 - 0,2 mm gehartet werden und sInd so auch iCir die 
Anwendungen einzusetzen, bei denen sonsl nur Glaser mit Dicken von 
30 groBer als 0,3 mm eingesetzt werden. Verwendet man zur Hartung des 
Glases nach dem erfindungsgemaBen Verfahren transparente und 
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warmebestandige Materiaiien, so konnen diese Glaser als Substrate 2.B. zur 
Herstellung von Displays wie LCDs oder PLEDs verwendet werden. So 
lassen sich nach dem erfindungsgemaBen Verfahren stabile flexible Displays 
herstellen. 

!n einer besonders vorteilhaften Ausfuhrung kohnen dIese Schichten nach 
dem erfindungsgemaBen Verfahren zusateJidh zu ihrer festigkeitserhohenden 
Wirkung noch weitere Funktionen erWIlen. Z.B. konnen sie zusatzlich als 
Diffusionssperre gegenuber leicht beweglichen Alkali-lonen wirken oder als 
Reflexionsschichten ftir reflektive Displays. 

1st die Transparenz des Glassubstrats nicht erforderiich, so konnen auch 
metallische Schichten zum Erzeugen von Schichtspannungen verwendet 
werden. Besonders eignen sich Cr-Schichten, und Ta-Schichten in 
a-Modlfikation, die bei niedrlgen ProzeBdrucken {< 4 iJb&r) und hohen 
Abscheideleistungen abgeschleden werden. 

Beim Sputtem von Cr oder Ta stelit man eine Zugspannung in der 
metalllschen Schicht fest, die im wesentlichen vom ProzeBdruck wahrend 
des Sputtems abhangt. Je niedriger der ProzeBdruck, desto hoher die 
Zugspannung aufgrund der hoheren kinetischen Energie der aufgetragenen 
Schichtmolekule, Bei ProzeBdrucken > 10 /ibar wird die Schichtspannung 
verschwindend klein. AuBerdem nimmt die Sputterrate aufgrund der 
geringeren lonenenergie der Ar'*'-lonen stark ab. 

Eine weitere Anwendung des erfindungsgemaBen Verfahrens besteht bei der 
Herstellung von Datentragem aus Glas, insbesondere sogenannten Hard 
Disks aus Glas. Um die mechanische StabilitSt dieser Glas l-lard Disks ?u 
gewahrlelsten, werden diese meistens einer chemischen Hartung 
unterzogen. Diese chemische Hartung hat jedoch einige Nacht iie wie z.B. 
lange ProzeBzeiten, Verschmutzung der Oberflache. Deshalb mCissen die 
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Glassubstrate fQr Hard Disks nach der chemischen Hartung poli^ und 
gewaschen werden. Auch diese Prozesse sind sehr zeitaufwendig. Durch 
das erfindungsgemaBe Verfahren sind diese Prozesse niCht mehr notyvendig 
und das nacli dem erfindungsgemSBen Verliaiiren geinartete Glas kann ohne 
5 weitere Vorbeliandlungen zur Herstellung von Hard Disks eingesetzt werden. 

Eine weitere Anwendung des erfindungsgeraaBen Verfahrens besteht bei der 
Herstellung von Leiterplatten, bei denen anstelle von Glasgewebe, eine 
dunne Giasfolie mit der Dicke von 30 - 100 pan eingesetzt wird. Hierbei wird 

10 durci-i die Besciiiciitung mit einem Epoxidiiarz und die naclifolgende 

Aushartung durch Beliclitung oder Warme eine vorgespannte Schiclit auf 
dem Glas erzeugt und so dessen Oberflaclienfestigkeit eriidiit. AnsciiiieBend 
wird auf das so beinandeite Glas eine Kupferfblie aufiaminiert und durch 
Strukturierung des Kupfers und Bestuckung mit weiteren elektrischai 

15 Komponenten der elektrische Schaltungstrager erzeugt. Die 

Oberflachenfestigkeit wird mit einem Ring-on-Ring Verfahren (ROR) in 
Aniehnung an DIN 52292 bzw. ENTWURF DIN 52300 gemessen. Die 
MeBapparatur besteht aus zwei konzentrischen Stahlringen, eInem Stutzring 
(Radius 20 mm) und einem Lastring (Radius 4 mm). Eine quadratische 

20 Probe (50 mni x 50 mm) wird zwischen beide Belastungsringe gelegt und 

die l-ast auf das Glas Ober den oberen (.astring defini^ erhdht. Es wird ein 
anisotroper Spannungszustand in der DQnhglasprobe erzeugt. Die Tests 
werden mit einer zdtlich linear ahsteigenden Kraftwirkung durchgefuhrt, 
wobei eine kraftgesteuerte StreBrate von 2 MPa/s vorgegeben wird. Der 

25 Str^ wird so lange erhoht, bis das Glas bricirL 

Fur die Berechnung der Bruchspannungen werden nichtlineare Kraft- 
Spannungszusammenhange berucksichtigt Die Bruchspannungen werden 
in der Einheit MPa angegeben und gemaB DIN 55303-7 ausgewertet. Die 
30 aus diesem Schatzverfahren berechneten Werte werden dann ais 
Festigkeitswerte der getesteten Glaser angegeben. 
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Zur Bestimmung von Schichtspannungen in metallischen oder oxidischen 
Dunn- und Dickschichten stehen verschiedene MeSmethoden zur Verfugung. 
Relativ einfach erfolgt diese Messung uber die Verbiegung eines dunnen 
Glasstreifens, der mit dem erfindungsgemaBen Verfahren beschichtet wird. 
Aus den mechanischen Grunddaten des Glases, dessen Geometrie, der 
gemessenen Verbiegung und der Schichtdlcke wird die mechanische 
Schichtspannung berechnet Das Yerfabrenrlst In den Schriften 

E.I. Bromley, J.N. Randall, D.C. Flanders and R.W. Mountain, 
"A Technique for the Determination of Stress in Thin Films" 
J. Vac. Scl. TechnoJ. B 1 (4), Oct-Dec. 1983, S. 1364-1366 

und 

H. Guckel, T. Randazzo and D.W. Bums 

"A Simple Technique for the Determination of Mechanical Strain in 
Thin Films with Applications to Polysillcon", 
J. Appl. Phy. 57 (5), March 1985, 8. 1671-1675 
beschrieben. 

Ausfiihrungsbeispiele 

1. Beschichtung mit Polyvinylalkohol direkt am Glaszug 

Es wurde alkaiifreies Borosilikatglas des Glastypes AF 37 der Rrma Schott 
mit einer DIcke von 700 fjm mit Polyvinylalkohol (Mowiol der Rrma Clariant; 
10%ig in H^O gelost,) wahrend des Glasziehprozesses (Down-Draw) 
beschichtet Die Glastemperatur betrug ca. 80°C, als der Polyvinylalkohol 
(Viskositat 1100 mPas) beidseitig (Ober- und Unterseite) aufgespruht und 
bei 180°C in einem Ofen ca. 15 sec. getrocknet wurde, wahrend des On-line 
Prozesses. Die Zugspannung betrug 0,6 GPa, die Schichtdicke 10 ijar\. Die 
Oberflachenfestigkeit des seiben Glases ohne Beschichtung betrug 512 
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MPa, vw^rend das Glas mit der oben erwahnten Beschlqhtung intrinsische 
Festigkelt hatte, die mit 2.350 MPa gemessen wurde. 

2. Beschichtung von Glassubstraten mit Polyvinyialkohol 

S 

Es wurde alkallhaltiges Borosilikatglas (D 263 der Firma Schott Dfsplayglas 
GmbH) GroBe 100 x 100 mm und der picke.O.A nim mit einem 
Polyvlnylaikoliol (Mowiol der Fa. Clariant, 16%ig In HgO) bei 
Raumtemperatur mit eInem Schleuderverfeliren (2000 mm\ Viskosilat 250 
10 mPas) beschlchtet und bei 180^ 10 min. getrocknet. Die Sciiichtdlcke 

betrug 20 ;jn. Bei einseitiger Beschichtung befrug die Oberflachenfestigkeit 
706 Ml='a (bei &n&r Zjgspannung von 0,2 GPa) und bei zweiseltiger 
Beschichtung (Tauchverfahren) 924 I^Pa (Zugspannung 0,26 GPa). Die 
unbeschlchteten Proben hatlen eine Oberflachenfestigkeit von 579 MPa. 

15 

3. Beschichtung von Glassubstraten mit einem Silicon-Elastomer 

Es wurde alkallhaltiges Borosilikatglas (D 263 der Firma Schott Displayglas 
GmbH, GroBe 100 X 100 mm) der Dicke 0,2 mm mit einem 

20 Polydimethylsiloxan (Elastosil® der Rmia Wacker) mit einem Tauchverfahren 

(Viskositat 70.000 mPas, Ziehgeschvwndigkeit 50 cm/min) beschlchtet und 
bei ISO'C 10 min. getrocknet. Die Schichtdicke betrug 40 fjm, die 
Weiten-elBfestigkeit des Polymers liegt bei 12 N/mm. Die Zugspannung 
betnjg 0,14 GPa, wahrend die Oberflachenfestigkeit 722 MPa aufwies. Die 

25 unbeschichtete Referenz hatte Oberflachenfestigkeiten von 404 MPa. 

4. Beschichtung mit einem Siliconharz 

Es wurde alkallhaltiges Borosilikatglas (D 263 der Firma Schott Displayglas 
30 GmbH, Fomnat 100 x 100 mm) der DIcke 0,1 mm mit einem 

Alkylphenylslliconharz SHres® (40% Losung in Xylol) der Firma Wacker 
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einseitig beschichtet mit einem Schleuderverfahren (4000 m\n\ Viskosltat 60 
mPas) und bei 200°C 15 min. gestrocknet. Die Schlchtdicke der Proben 
betrug 8 J /jm. Die Zugspannung betrug 0,21 GPa und die 
Oberflaciienfestigkeit 733 MPa, walirend die unbeschicliteten Proben eine 
Oberflachenfestigkeit von 426 MPa aufvwesen. 

5. Beschichtung mit einem SiC^OyH^-Plasmapolymer 

Mit einem Nlederdojckplasma-Veffahren wurde Borosillkatglas {D 263 der 
Firma Sclibtt Displayglas GmbH, Glasdicke 0,4 mm, Format 200 x 200 mm) 
mit Hexamethlydisiloxan (HMDSO) als Monomer beschichtet. HIerbel wurde 
ein Paralleiplattenreaktor verwendet, wobei die untere Eiektrode mit einem 
Hochfrequenzgenerator (13,56 MHz) verbunden wurde. Die angelegte HF- 
Leistung an der Eiektrode betrug 300 Watt, die ebenfalls an dieser Eiektrode 
aniiegende Bias-Spannung lag bei - 300 V. IMach 30 Minuten betrug die 
Schlchtdicke 0,6 /m). Es wurde eine SiC^Oy-Schicht erzeugt, die eine 
Druckspannung von 0,3 GPa hatte. Die Oberflachenfestigkeit der 
beschiclTteten Proben betrug 1420 MPa, wahrend die unbeschichteten 
Proben eine Oberflachenfestigkeit von 579 MPa besaBen. 

6. Beschichtung mit einem SiC^NyH^-Rasmapolymer 

Borosillkatglas (D 263 von Schott Displayglas GmbH, Format 150 x 150 mm, 
400 yum Dicke) wurde mit einem Hochfrequenz-NiederdrtJckplasma in einem 
Paralleiplattenreaktor eine 0,42 /im dunne SICjslyHj-Schicht aus 
Tetramethyisllan (TMS) und Stickstoff erzeugt. Die Abscheidungsdauer 
betrug 20 Minuten. Der Druck lag bei 0, 1 1 mbar. Es wurde ein Row von 5 
seem (Standardcubiccentimeter pro Minute) TMS und 24 seem Stickstoff 
eingestellt. Der ProzeBdruck lag b^ 0,2 mbar. Die Druckspannung der 
Plasmapolymerschicht betrug 0,6 GPa. Die Obierflachenfestigkelt betrug 
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1120 MPa, wShrerid die unbeschichteten Proben eine OberflacherTfestigkett 
von 579 MPa hatten. 

7. D 263-GIas / Siliconharz-/ Slllcon-EIastomer-Verbund 

5 

Verwendet wird eine Glasfolie der Gr3Be 100 x 100 mm des Giastypes D 
263 (Firmenschrift der Fa. Schott-Desag) als Glassubstrat mit eiper Dicke 
von 100 fjvn, das mIt dem Down-Draw-Verfahren hergestellt wird. Die 
Festigkeit dieser Glassubstrate betragt ca. 470 i\^Pa. Das Glassubstrat wird 

10 mit einem Sciileuderverfahren (5000 1/min) mit einem 

Methyiphenylslliconharz (Produktname Sllres® der Fa. Wacker-Chemie 
GmbH, Sliiconliar^yloiidsung Masseverhahnls 1:3) besciiiclitet und 
anschiieBend bei 220°C 15 min in einem Umluftofen getrocknet. Die 
Scliiciitdicke betragt 4,5 /im, die Zugspannung 0,21 GPa and die 

15 Oberflachenfestigkeit ca. 980 ly^Pa. Da die Siliconhaize eine geringe 

chKTiische Bestandigkeit u.a. gegenuber Ketonen aufwelsen, vwid eine 
zweite Schicht aufgetragen. Die Siliconhiarz-beschicinteten Glass ulastrate 
werden mit einem Siiicon-Polymerfilm auf Basis von Polydimethylsiloxan 
(Produktname Elastosil® der Fa. Wacker-Chemie GmbH, Viskositat 70000 

20 mPas) mit einem Schleuderverfahren (5000 1/min) beschichtet und bei 

aoO'C 20 min in einem Umluftofen getrpcknet Die Schichtdicke betragt 45 
jum. MIt der ersten Beschichtung wurde die Festigkeit deutlich erhoht, und 
durch die zweite Beschichtung wurde die chemische Bestgndigkeit 
insbesondere gegenuber Ketonen verbess^ 

25 

8. Beschichtung mit einer amorphen Siilclumnitridschicht mittels 
Plasma Enhanced Chemical Vapor Deposition (PECVD) 



30 



Substrat: 



AF45 0,7 mm x 400 x 400 mm von Schott 
Displaygias 
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Aniage: 

Plasmaanregungsfrequenz: 

Plasmaieistung: 

Temp.: 

Precursorgase: 
Tragergase: 
ProzeBdruck: 
Schichtdicke: 

Schlchtspannung: 



PI/PE-CVC-Reaktor Horizontalanordnung 

mit Plasmakafig 

13,56MHz 

40W 

T=300^C' 

SIH4 65sccm, NHg 280sccm 
N-g SOOscprh, Ha 178sccm 
890 //bar 
450 nm 

... -380 MPa 



15 



Oberflachenfestigkeit ohne Beschichtung: 
Oberflachenfestigkeit mit Beschichtung: 



» 540 MPa 



'OS 



950 MPa 



9. Beschichtung mit einer Siliciumoxidschicht (SiOJ durch 
Aufstauben (Sputtem, PVD, Phys. Vapor Deposition) 



20 



25 



30 



Substrat: 
Aniage: 

Quelle: 



Plasmaanregungsfrequenz: 
Plasmaieistung: 
Substrattemperatur: 
Tragergase: 



D263 0,4 X 400 x 400 mm^ von Schott 

Displayglas GmbH 

Vertikale In-Line Sputleranlage mit 

wassergekuhlter Magnetronkathode und 

HF-Plasmaerzeugung 

2 X lineare wassergekuhlte 

Magnetronkathoden 488 mm breit mit 

Zwischenkuhlzone 

Volioxidiertes Quarzglastarget 

13,56 MHz 

2500W 

250^C 

Ar 40sccm. Kr 5sccm, O2 x seem 
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Fahrgeschwindigkeit 0, 1 m/min 

ProzeBdaick: 2,9 tJbax 

Schichtdicke: ~ 280 nm 



10 



Schlchtspannung: « - 180 ... -250 MPa 

bberflachenfestlgkert ohne Beschichtung; » 579 MPa 

Oberflachenfestlgkeft mit Beschichtung: » 722 MPa 



10. Beschichtung von Glassubstraten mit Aiuminiumoxid (AlOJ durch 
Aufstauben (Sputtern, AVD Phys. Vapor Deposition) 

15 Substrat: 0263 0,4 x 400 x 400 mm^ 

Aniage: Valikale In-Line Sputteranlage mit 

wassergekuhlter Magnetronkatiiode und 
HF-Plasmaerzeugung 

Quelle: 2x lineare Magnetronkathode 468 mm breit 

20 AlaOg^Target 

Plasmaanregungsfrequehz: 13,56 MHz- 

Plasmaleistung: 2x2500 W 

Tragergase: Ar 50sccm, Kr 5sccm, 5sccm 

Substrattemperatun 250''C 

25 Fahrgeschwindigkeit 0,15m/mln 

ProzeBdruck: 3,2jubar 

Schichtdicke: ~ 280 nm 

Schlchtspannung: o^s « - 250 ... -330 MPa 

30 

Oberflachenfestigkelt ohne Beschichtung: Oq » 579 MPa 
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Oberflachenfestigkeft mit Beschlchtung: 



CTos « 754 MPa 



11. Aufbringen von Cr cjurch Sputtem im Magnetron-Feld 



5 Substrat 
Aniage: 

10 Quelle: 

Plasmaanregungsfrequenz: 
Plasmaleistung: 
Tragergase: 
16 ProzeBdruck; 

Schlchtdicke: 



AF 45 0,7 mm Dicke 400 mm 

Glasbandbreite von Schott DIsplayglas 

Vertikale Irr^Line Sputteranlage mit 

wassergekiihlter Magnetronkathode und 

DOPIasmaerzeugung 

Llneare Magnetronkathode 488 mm brelt 

Cr-Target 

13,56 MHz 

4 kW 

Ar 40 sccnri 

2,6 /ibar, Dmckertiohung zur 
PlasmazOndung auf 15 pbar 
'"400nm 



20 



Schichtspannung: 



- 350 ... • 400 MPa 



Oberflachenfestigkelt ohne Beschlchtung: 
Oberflachenfestigkeit mit Beschlchtung: 



515 MPa 



Oos^ 1520 MPa 



25 



12. Beschlchtung von Giassubstraten mit Aluminiumoxid (AlsOg) 
durch Aufdampfen im e-Beam-Verfahren 



30 



Substrat 
Aniage: 

Quelle: 



D263 0,4 X 50 mm x 50 mm 

Vakuumbedampfungsanlage mit 

Planetenaufhangung 

Balzers e-Beam auf AlgOg, Quellabstand 

450 mm 
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Restgasdruck: ia*mbar 
Schichtdicke: ~300nm 

Schichtspannung: « 225 -255 MPa (Druckspannung) 

5 

Oberflachenfestigkert ohne Beschichtung: Oq *» 404 MPa 
Oberfiachenfestigkeit mit Beschichtung:,- - Cos « 631 MPa .. 

13. Beschichtung von Glassubstraten mlt Siliconharzen 

10 

Es wurde ein alkalihaltiges Borosilikatglas (D263 T der Fimna Schott 
Displayglas GmbH, Format 100 x 100 mm) der Dicke 0,1 mm mit einem 
methylgruppenhaltigen Polysiloxan Silres® der Firma Wacker in Xylol gelost 
(55 % Losung) und filtriert AnschlieBend wird eine 5%ige Losung von F 100 

15 (Fa. Wacker) in Xylol zur schnelleren Vemetzung der Polysiloxanlosung 

zugefugt und mit einem Magnetruhrer verruhrL Die GlSser werden mit der 
PolymeriSsung mit einem Schleuderverfahren (1000 min*^) beschichtet und 
bei 230° C 60 min in einem Umluftofen getrocknel. Die Schichtdicke der 
Probe betrug 5,3 /jm. Die Zugspannung betrug 0,19 GPa und die 

20 Oberflachenfestigkert 814 MPa, wahrend die unbeschichteten Proben eine 

Oberflachenfestigkeit von 426 MPa aufwiesen. 

14. Beschichtung von Glassubstraten mit Acrylat-Epoxy- 
polymergemisch 

25 

Es wurde ein alkalihaltiges Borosilikatglas (D263 der Firma Schott 
Displayglas GmbH, Fomnat 100 x 100 mm) der DIcke 0,1 mm mit einenn 
Polymergemisch aus Polyacrylat und Polyepoxid der Firma Clariant 
zweiseltig beschichtet (Schleuden/erfahren 800 min*^) und bei 230» C 30 mIn 
30 in einem Umluftofen getrocknet Die Schichtdicke der Probe betrug 3,5 /im, 

die Zugspannung 0,18 GPa und die Oberflachenfestigkeit 790 MPa, 
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wahrend die unbeschlchteten Proben eine Oberflachenfestigkelt von 426 
MPa aufwiesen. 

15. Beschichtung mit Polurethanharz 
5 15.1 2-K-System 

Es wurde ein aikaiihaltiges Borosilikatglas (D263 der Firtna Schott 
Displayglas GmbH, GroBe 100 x 100 mrTT) .der Dicke 0,2 mm mit einem 
Polyurethanlack (Desmodur/Desmophen, Fa. Bayer) im Spin-Coat Verfahren 
beschichtet. Die VIskosftat des Harzsystems wurde mit einem unpolaren 
10 Losungsmittel so elngesteilt, daS bei einer Drehizafil von 2000 Rpm eine 

Schichtdicke von 5 resuitierte. Das System wurde 10 min bei 120° 
ausgehartet Die Zugspannung betrug 0,17 GPa und die 
Oberflaclienfestigkeit 683 MPa, walirend die unbescliiclTteten Proben eine 
Oberflaclienfestigkeit von 404 MPa aufwiesen. 

15 

15.2 l-K-System 

Es wurde an aikaiihaitiges Borosilikatglas (D263 der Rrma Sctiott 
Displayglas GmbH, GroBe 300 x 400 mm) der Dicke 0,2 mm mft dern 1-K- 
PU-Lack Coefrans (Fa. Coeian) im Spruliverfahren beschichtet. Der Lack 

20 wurde mit MiBK auf einen Festkorpergehalt von 20 % verdunnt Der Lack 

wurde mit einer Luftzerstauberduse aufgetragen (Luftdruck 2 bar), die 
Schichtdicke betrug 20 /ym. Die Beschichtung hartet bei Raumtemperatur 
durch Reaktion mit Luftfeuchtigkeit innerhalb 1 h aus. Die Proben hatten 
eine Zugspannung von 0,15 GPa und eine Oberflachenfestigkeit von 679 

25 MPa, wahrend die unbeschichtet^ Proben eine Oberflachenfestigkeit von 

404 MPa aufwiesen. 

15.3 Beschichtung mit wassrig n PU-System 

Es wurde ein aikaiihaitiges Borosilikatglas (D263 der Firma Schott 
30 Displayglas GmbH, GrSBe 100 x 100 mm) der Dicke 0,2 mm mit dem 

wassrigen Lacksystem Hydroglasur (Fa. Diegel) im Spruhverfahren 
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beschichtet Der Spruhdruck betaig 3 bar, der Dusendurchmesser 0,8 mm. 
Je nach Auftrag wurden Schlchtstarken zv\dschen 5 und 15 jum erhalten, 
wobel die Zugspannung 0,18 GPa und die Oberflachenfestigkeit 752 MPa 
betrug, wahrend die unbesclilchteten Proben eine Oberflachenfestigkeit von 
5 404 MPa aufwiesen. 

16. Beschichtung mil Epoxid-Harz^- - 

Es wurde ein alkalihaltiges Borosillkatglas {0263 der Firma Schott 
10 Displayglas GmbH, GrSBe 100 x 100 mm) der Dicke 0,2 mm mit dem 2 K- 

Epoxid Stycast 1269 A (Fa. Grace) im Spin-Coat-Verfahren (1500 s"^) 
beschichtet und 3 h bei 120" ausgehartet. Die Schlchtdlcke betrug 7,2 pim, 
die Zugspannung 0,18 GPa und die Oberflachenfestigkeit 748 IS/lPa 
(Oberflachenfestigkeit der unbeschichteten Referenz 404 MPa). 

IS 

17. Beschichtung mit Silikon-Elastomer (piatinkatalysieit- 
additionsvemetzenid) 

Es wurde eIn alkallhaltiges Borosilikatglas (D263 der Firma Schott 
20 Dispiayglas GmbH, GroSe 100 x 100 mm) der Dicke 0,2 mm mit einem 

additionsvemetzendem Sllikon im Spin-Coat:Verfahrer^ (1300 s'^) 

beschichtet. Die Beschichtungslosung hatte folgende Rezeptun 

10,0 g \^nylsiIoxan 

0,4 g Vemetzer 
25 0,1 g Platin-Katalysator 

5,0 g Ethylacetat 

Nach dem Aufschleudern wurde die Beschichtung unter einem IR- 
Strahlenfeld innerhalb von 5 sec ausgehartet und es wurde ein 
Schichtdicke von 9,7 fim erreicht. Die Zugspannung der beschichteten 
30 Proben betrug 0,19 GPa und die Oberflachenfestigkeit 783 MPa, v»«hrend 
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die unbeschichteten Proben eine Oberflachenfestigkeit von-404 MPa 
aufwiesen. 

18. Beschichtung mit UV-aushartenden Systemen 

Es wurde ein alkalihaltiges Borosilikatglas (D263 der Finna Schott 
Displayglas GmbH, GrpBe 100 x 100 rx\n\) .diBr DIcke 0,2 mm mit UV- 
aushartenden Lacksystemen Im Spln-Coat-Verfahren (1300 s'^) beschichtet. 
Die Lacksysteme waren zum einen auf Acrylat- und zum anderen auf 
Epoxidbasis. Die Aushartung dieser Lacksysteme erfolgte mit einer 
Fusionlampe (Lampentyp H) und einer Leistung von 180 W/cm^, die mit 
einer Geschwindigkeit von 6 m/min uber die beschichteten Proben gefuhrt 
wurde. Die Dicke der Acrylafbeschichtung betrug 7,6 jjm (Zugspannung 0,2 
GPa, Oberflachenfestigkeit 658 MPa). Die Oberflachenfestlgkeit der 
unbescliichteten Referenz hatte 404 MPa. 
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PatentansprOche 

1. Glaskorper mit erhohter Festigkeit; 

1.1 umfassend einen Grundkorper aus Glas sowie wenlgstens eine auf 
5 diesen aufgebrachte Schicht; 

1.2 wenigstens eIne Schicht steht unter einer Druckspannung oder einer 
Zugspannung. . 

2. Glaskorper nachAnspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB 

10 die Druck- oder Zugspannung im Bereich von 100 bis 1000 MPa Hegt 

3. Glaskorper nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, daB 
das Schichtmateri^ aus organischen oder anorganischen Materialien 
Oder aus einem Gemisch oder einer Verbindung von organischen und 

15 anorganischen IS/lateri^len besteht. 

4. Glaskorper nach einem der Anspruche 1 bis 3, dadurch 
gekennzeichnet, daS 

dia unter Spannung stehende Schicht die Oberflache des 
20 Glaskorpers ganz oder teilweise bedeckL 

5. Glaskorper nach einem der AnisprOche 1 bis 4, dadurch 
gekennzeichnet, daB 

der Grundkorper als Flachglas, gebogenes Rachglas oder als 
25 Behalterglas vorliegt. 

6. Glaskorper nach Anspruch 5, dadurch gekennzeichnet, daB 

die Dicke des Grundkorpa^ im Bereich von 10 bis 1.500 pan Hegt 



30 7. 



Glaskorper nach einem der Anspruche 1 bis 6, dadurch 
gekennzeichnet, daB 
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der Grundkorper fiexibel 1st und die Dicke des Glases Im Bereich yon 
10 bis 200 //m llegt 

8. Glaskoiper nach einem der Anspruche 1 bis 7, dadurch 
5 gekennzelchnet, daB der Glaskorper zwel oder melirere Schichten 

umfaBt, wobei wenlgstens eine der zwei oder mehreren Schichten 
zum Schutz der unter Spannung stehpnderi Schicht bzw. Schichten 
aufgebracht wird, 

10 9. Verfahren zum Herstellen eines Glaskorpers gemaB einem der 

Anspruche 1 bis 8, gekennzelchnet durch die folgenden 
Verfahrensschritte: 

9.1 eine oder mehrere Schichten wind bzw, werden durch Tauchen, 
Aufschleudem, AufNA/alzen oder Aufspruhen von brganischen 

15 Poiymeren, anorganischen Materialien oder organisch modifizierten 

keramischen l\4aterlalien mittels Sol-Gel Technik auf das Glas 
aufgebracht; 

9.2 wenigstens eine Schicht wird zum Einstellen der erfbrdertichen 
Schichtspannung nachbehandelt 

20 

10. Verfahren nach Anspruch 9, dadurch gekennzeichnet, daS 

die Schicht aus einem Polymer besteht, dessen WeiterreiBfestigkeit 
mindestens lON/mm betragt. 

25 11. Verfahren nach Anspruch 9, dadurch gekennzeichnet, daB 

die Nachbehandlung durch thermische Trocknung, 
elektromagnetische Strahlung, UV-Behandlung, UV/Ozonbeliandlung, 
Coronabehandlung, Elektronenstrahlen, Beflsmimung erfolgt 



30 12. 



Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 8, dadurch 
gekennzeichnet, daB 



is 
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die Beschichtung im Vakuum unter Verwendung von physikalischen 
Aufdampf- oder Sputterprozessen erfblgt 

13. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 8, dadurch 
5 gekennzeichnet, daB 

die Beschichtung durch plasmaunterstutzte Abscheidung aus der 
Gaspliase, durch Plasmapolymerisatipn bzw. durch ein Plasma-Arc- 
Verfahren erfoigt 

10 14. Verfahren nach Anspruch 11, dadurch gekennzeichnet, daS 

Metalle, Halbleiter, ly/letalloxide, Halbleiteroxide, I\/letallnitride, 
-carbonitride, -oxynitride, -oxycarbide, Halbleitemitride, -carbonitride, 
-oxynitride, -oxycarbide oder Gemische und Verblndungen aus diesen 
Materiallen eingesetzt warden. 

15 

15. Verfahren nach Anspruch 12, dadurch gekennzeichnet, daB 

als Ausgangsmaterialien fluchtige Metaliverbindungen oder fluchtige 
organische oder metallorganische Verbindungen eingesetzt werden. 

20 16. Verfahren nach einem der Anspruche 11 bis 14, dadurch 

gekennzeichnet, dafl 

die Schichtspannung durch einen Bias, enzeugt durch Aniegen von 
Gleichspannung oder Wechselspannung am Substrat, eingestellt 
wird. 



25 



17. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 15, dadurch 

gekennzeichnet, daB die Beschichtung und Nachbehandlung 
unnriittelbar nach der HeiBfbnmgebung erfoigt 



30 



18. 



Displays hergestellt mft Glassubstraten nach den Anspruchen 1 bis 
16. 
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19. Hard Disks hergestellt mit Glassubstraten nach den Anspruchen 1 bis 
16, 

20. Elektrische Schaitungstrager hergestellt mit Glassubstraten nach den 
AnsprQchen 1 bis 16. 

21. Gehartetes Rachglas nach den Anspruchen 1 bis 8, dadurch 
gekennzeichnet, dafi die Beschichtung auf mindestens einer Seite 
weitere Funktionsmerkmale erfullt.- 

22. Gehartetes Flachglas nach Anspruch 17, dadurch gekennzeichnet, 
daB die Beschichtung auf mindestens einer Seite ais 
Entspiegelungsschicht wirkt 

23. Gehartetes Flachgjas nach Anspruch 17, dadurch gekennzeichnet, 
daB die Beschichtung auf mindestens einer Serte ais Reflexions- oder 
Absorptionsschicht wirkt. 

24. Gehartetes Flachglas nach Anspruch 17, daduix:h gekennzeichnet, 
daB die Beschichtung auf mindestens einer Seite ais DIffuslonsspen'e 
wirkt. " 

25. Gehartetes Flachglas nach Anspruch 17, dadurch gekennzeichnet, 
daB die Beschichtung auf mindestens einer Seite ais 

photo empfihdiiche Schicht wirkt 

26. Gehartetes Flachglas nach Anspruch 17, dadurch gekennzeichnet, 
daB die Beschichtung auf mindestens einer Seite ais Polarisator wirkt. 
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27. Gehartetes Flachglas nach Anspruch 17, dadurch gekennzelchnet, 
daB die Beschichtung auf mindestais einer Seite zur 
informationsspeicherung dient 

5 



